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Abstract of DEI 9923202 

A process for the microencapsulation of moisture sensitive propellants, explosives and oxidizing 
agents, preferably ammonium dinitramide (ADN) or ammonium nitrate (AN), comprises: (1) coating the 
particles with a thin layer of a waxy material with the exclusion of moisture, and (2) encapsulating the 
coated particles with an amine resin layer. An Independent claim is included for the microencapsulated 
particles. 
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(54) Bezelchnung: Verfohren zum Mikroverkapseln von Partlkein aus feuchtigkeltsempfindlichen Treib- und Explo- 
slvstoffen sowie mlkroverkapselte Partikel aus solchen Trelb- und Exploslvstoffen 



(57) Hauplanspmch: Verfahren zum Mikroverkapseln von 
Parlikein aus feuchtigkatsempfind lichen Treib- und Explo- 
sivstoffen sowie Oxidatoren, insbesondere Ammoniumdini- 
tramid (ADN) und/oder Amnnoniunnnitrat (AN), dadurch ge- 
kennzeichnet, daf^ 

(a) die Partikel durch Einbringen in eine Schmeize wenigs- 
tens eines nativen Oder synthetischen Wachses oder einer 
Mischung hienron unter vollstandlger Benetzung der Parti- 
kel bei einer Temperalur unterhalb ihres Schmelzpunktes 
unter AusschluH von Feuchtigkeit rrtit einer dunnen Schicht 
aus dem Wachs beschichtet werden, 

(b) die Schmeize des Wachses mitden vollstandig benelz- 
ten Partikein abgekuhtt und vor ihrem Erstarren ein Adsor- 
bens zur Adsorption des uberschQssigen Wachses zuge- 
setzt wird und 

(c) die derart beschlchteten Partikel mtt einer Amlnoharz- 
schteht verkapselt werden. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Mi- 
kroverkapsein von Parti kein aus feuchtigkeitsemp- 
findlichen Treib- und Explosrvstoffen sowie Oxidato- 
ren, insbesondere Ammoniumdinltramid (ADN) 
und/oder Ammoniumnitrat (AN), sowIb mikroverkap- 
selte Partikel aus solchen Treib- und Explosivstoffen 
sowie OxkJatoren. 

[0002] Ammoniumdinitramid (ADN) ist als Oxidator 
fiir Treibstoffe, z. B. fur Raketentreibstoffe, und als 
Explosivstoff von grolLer Bedeutung. Ammoniumnit- 
rat (AN) wird ebenfalls in Treib- und Expbsivstotfen, 
in Gasgeneratoren, in Raketen und neuerdings auch 
fiir Airbags eingesetzt. Da reines AN in Abhangigkeit 
von derTemperatur in funf verschiedenen Kristallmo- 
difikationen mit unterschiedlicher Dichte vorliegt, wird 
es in der Regal durch Einbau von Ammin-oder Diam- 
minkomplexen phasenstabllisiert, so dafi es Inner- 
halb eines groHen Temperaturintervalls eine anna- 
hemd gleichbleibende Dichte aulweist. 
[0003] Bei der Verarbeitung, der Venwendung oder 
aucli der Lagerung sowohl von ADN als auch von AN 
ist insbesondere deren Hygroskopizitat nachteilig. 
Beide Substanzen sind auHerordentlich feuchtig- 
keitsempflndlich, wobei sich Z.B. ADN bei Feuchtig- 
keitszutritt verfliisslgt. Weiterhin sind ADN und AN 
mit vielen Polymeren schlecht vertraglich, was ihren 
Einsatz in solchen Treib- und ExplosivstofTen, insbe- 
sondere Raketentreibstoffen, die in eine aus einem 
Oder mehreren Polymeren bestehende Bindermatrix 
eingearbeitet werden, problematisch macht. 
[0004] Beschichtete Partikel werden bei einer Viel- 
zahl von Produkten. z. B. Pharmazeutika, Dungemit- 
tel, Pestiziden, Pheromonen und auch Treib- und Ex- 
pbsivstoffen eingesetzt. Eine solche Beschlchtung 
(Coating) wird auch als Mikroverkapselung bezelch- 
net. 

[0005] Die Beschichtung erfullt je nach Substanz 
unterschiedliche Zwecke. Bei Pharmazeutika, Dun- 
gemitteln, Pestiziden oder Pheromonen wird durch 
die Beschichtung eine verzogerte Freisetzung (Re- 
tardierung) der Wirksubstanz erreicht. In der cheml- 
schen Verfahrenstechnik werden Substrate mit ei- 
nem Katalysatormaterial verkapselt, um gegeniiber 
der Venvendung des reinen Katalysators gro&e 
Ok^erflachen bei verringertem Einsatz an Katalysator- 
material bereitzustellen. Umgekehrt werden auch 
teure katalytisch aktive Substanzen durch Mikrover- 
kapselung mit einem inerten Material Immobilisiert. in 
alien Fallen ist eine gute Haftung des Kapselwand- 
materials auf dem Substrat erwunscht, wobei haufig 
zusatzlich Haftvermittler eingesetzt werden miissen, 
um die gewunschten mechanischen Eigenschaften 
zwischen Substrat und Kapseiwandmaterial zu erhal- 
ten. 

Stand der Technik 
[0006] Der EP 0 865 819 A1 ist ein Verfahren zum 



Mikroverkapseln von Partikein. insbesondere kleinen 
Partikein mit einem Partikeldurchmesser < 100 pm 
entnehmbar, wobei in einem Losungsmittel geloste 
Kapselwandmaterialten, z. B. Wachse, in eine die 
Partikel enthaltende Wirbelschicht in feinen Trapfen 
eingedust und an den Partikein abgeschleden wer- 
den. Als Losungsmittel werden iiberkritische Fluide, 
insbesondere uberkritisches Kohlendioxid, ven^^en- 
det. 

[0007] Die WO 97/27939 A1 beschreibt ein Verfah- 
ren zur Herstellung von Mikropartikein, indem ein 
WirkstofT zusammen mit einem wachsartigen Materi- 
al aufgeschmolzen und homogenisiert und diese 
Wirkstoff-Wachs-Mlschung im schmelzflussigen Zu- 
stand in eine waQrige Ldsung eines als Wand material 
verwendeten Prapolymers eingebracht wird. Wah- 
rend das Wandmatehal aus Polyacrylsaureestern. 
Pdyurethanen, Polyestern oder Aminoplasten gebil- 
det sein kann, kommen als Wirkstoff Pesb'zide, Insek- 
tizide, Repellents Wlldverbiflmittel, Pheromone oder 
dengleichen in Frage. Ziel der Mikroverkapselung der 
genannten Wirkstoffe ist ihre kontrollierte Freisetzung 
uber einen moglichst langen Zeitraum. Aus diesem 
Grund betragt der Wachsanteil an der den Partikel- 
kern bildenden Wirkstotf-Wachs-Mischung 10 bis 99 
Mass.-% bezogen auf den Wirkstoff, wahrend das 
polymere Wandmatehal 3 bis 40 Mass -% bezogen 
auf den Parti kelanteil betragt. 

[0008] Der US 3 977 922 A ist ein Verfahren zur Ver- 
kapselung von flussigen. feuchtigkeitsunempfindli- 
Chen Explosivstoffen mit Polyurethan-, Epoxy- und 
PoiyharnstofTharzen zur einfacheren und sicheren 
IHandhabung entnehmbar. Es b>esteht weder das Er- 
fordernis eines Schutzes der ExplosivstofFe vor 
Feuchtigkeit. wie insbesondere des beim Produkti- 
onsprozeli entslehenden Wassers, noch ist ein sot- 
cher Schutz vorgesehen. Vielmehr geschieht die Ver- 
kapselung der Explosivstoffe bzw. ihrer Gelphase 
insbesondere In waftrigen Medien. 
[0009] Aus der DE 23 08 430 B2 und AT 211 207 B 
ist es bekannt, Explosivstoff partikel zur Phlegmatisie- 
rung mit Wachsen zu umhiillen. Die dort beschrlebe- 
nen Verfahren (Abscheiden des Wachses aus einer 
waBrigen Emulsion bzw. Abscheiden mittels Wlrbel- 
strommischern) sind Jedoch einerseits aufgrund der 
Feuchtigkeitsempfindlichkeit, andererseits der Poro- 
sitat von ADN- und AN-Partikel ungeeignet. Uberdies 
ist eine auBere Beschichtung der Partikel aus Wach- 
sen fur die meisten Anwendungen, wie die Einarbei- 
tung der Explosivstoffj3artikel in eine Polymermatrix, 
zu welch und zu temperaturempfindllch. Die Partikel 
neigen zum Zusammenbacken. 
[0010] Die GB 248 089 beschreibt schliedlich ein 
Verfahren zur Verkapselung von ExplosivstofFparti- 
keln, Z.B. AN, indem die Partikel mit einem syntheti- 
schen Kunstharz, wie einem Phenol-Aldehyd-Kon- 
densat, einem Hamstoff- oder einem Thioharnstoff- 
harz, beschichtet werden. Ferner ist vorgesehen, die 
Partikel vor der Verkapselung mit einem flussigen 
Brennstoff, z.B. Mineral- oder ParafFinol, zu imprag- 
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nieren. Ein wirksamer Schutz der Partikel gsgen das 
bei der Potykondensation freigesetzte Wasser wird 
hierbei nicht gewahrleistet, da jede Agitation der Par- 
tikel. die fur die Beschlchtung derselisen notwendig 
1st, den Olfilm gefahrdet und dem \Atesser Zutritt zur 
Partikelobertlache verschafft. Oberdies weisen Parti- 
kel aus ADN und AN her8tellijng8bedingt eine hohe 
Porosltat und eine zerkluftete Kornoberfiache auf, so 
daft eine Behandtung mit hydrophoben Flussigkeiten 
nicht ausreicht, um einen wenigstens temporaren 
Feuchtigkeitsschutz wahrend des Aufbringens des 
Kapselmaterials durch Polykondensation zu gewahr- 
leisten. 

Aulga benste II ung 

[0011] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde. 
ein Verfahren zum Mikroverkapsein von Partikein aus 
feuchtigkeitsennpfind lichen Treib- und Explosivstof- 
fen sowie Oxidatoren, Insbesondere ADN und/oder 
AN vorzuschlagen, welches sowohl eine einfache 
Verarbeitung als auch eine hohe Lagerstabilitat sol- 
cher feuchtigkeitsempfindlicher Stoffe ohne Beein- 
trachtigung ihrer Produktqualitat ermoglicht. Sie ist 
femer auf mlttels eines solchen Verfahrens herge- 
stellte mikroverkapselte Partikel gerichtet. 
[0012] Der verfahrenstechnische Tail dieser Aufga- 
be wird bei einenn Verfahren der eingangs genannten 
Art dadurch gelost, dali 

(a) die Partikel durch Einbringen in eine Schmeize 
wenigstens eines nativen oder synthetischen 
Wachses odereiner Mischung hlervon untervoll- 
standiger Benetzung der Partikel bei einer Tempe- 
ratur unterhalb ihres Schmelzpunktes unter Aus- 
schluB von Feuchtigkeit mit einer dunnen Schicht 
aus dem Wachs beschichtet werden. 

(b) die Schnneize des Wachses mit den vollstandig 
benetzten Partikein abgekuhit und vor ihrem Er- 
starren ein Adsorbens zur Adsorption des uber- 
schussigen Wachses zugeset^t wird und 

(c) die derart beschichteten Partikel mit einer Ami- 
noharzschicht verkapselt werden. 

[001 3] Bei dem erfindungsgemalien Verfahren dient 
Schhtt (a) der vorbereitenden feuchtigkeitsdichten 
Beschichtung der Partikel, um sie anschlie&end in 
Schritt (c) mit einer Aminoharzschlcht zu verkapseln. 
Da bei Polykondensationsreaktionen, wiesie zurVer- 
kapslung der beschichteten Partikel mit einer Ami no- 
harzschicht erforderlich sind, grundsatzlich Wasser 
freigesetzt wird, werden die Partikel in Schritt (a) 
durch Einbringen in eine Schmeize des Wachses 
vollstandig mit einer feuchtigkeitsdichten Schicht aus 
dem Wachs beschichtet. Um den nicht-energett- 
schen Anteil der aus einem hydrophilen Treib- und 
Explosivstoff bzw. Oxidator bestehenden Partikel so 
gering wie moglich zu halten bzw. das Abbrandver- 
halten nicht negativ zu beeinflussen, mu&die Wachs- 
schicht filmartig diinn. z. B. mit einer Schichtdicke 
kleiner 20 pm, aufgebracht werden und betragt vor- 



zugsweisB hochstens 10 Mass.-%, Insbesondere 
hochstens 2 Mass.-%, bezogen auf die Gesamtmas- 
se der Partikel. Vor der eingentlichen Verkapselung 
der Partikel mit einer Aminoharzschlcht gema& 
Schritt (c) wird die Schmeize des Wachses mit den 
vollstandig benetzten Partikein in Schritt (b) abge- 
kuhit und vor ihrem Erstarren ein Adsorbens zur Ad- 
sorption des uberschusslgen Wachse zugesetzt. 
Oberraschenderweise hat sich gezeigt, da& durch die 
Zugabe eines geeigneten Adsorbens vor dem Erstar- 
ren der Schmeize diese nicht zu einer festen, im we- 
sentlichen homogenen Masse mit darin eingeschlos- 
senen Partikein erstarrt, sondem es wird ein rieselfa- 
higes Produkt aus filmartig diinn mit dem Wachs be- 
schichteten Partikein erhalten, an deren Wachs- 
schicht Rests des Adsorbensmaterials anhafben. Die 
beschichteten Partikel konnen auf beliebige Weise, 
z.B. Klassieren, von dem erstarrten Wachs abge- 
trennt werden, welches aufgrund des Zusatzes des 
Adsorbens feinpulvrig voriiegt. 

[0014] Die Temperatur der Wachsschmeize beim 
Zusetzen der feuchtlgkeitsempfind lichen Explosiv- 
stofFpartikel wird vorzugsweise auf 5 bis 40^C, Insbe- 
sondere 10 bis 30^C. oberhalb des Schmelzbereichs 
des Wachses eingestellt, um eine moglichst flussige 
Schmeize mit gerlnger Viskositat zu erhalten. 
[0015] Die Partikel werden der Schmeize des 
Wachses vorzugsweise langsam zugesetzt und 1 bis 
20 min, insbesondere 3 bis 15 min, in der Schmeize 
gehaiten. Um fur eine vollstandige Beschichtung der 
Partikel zu sorgen, kann die Schmeize z. B. langsam 
geruhrt oder in einem um seine Langsachse drehba- 
ren Gefali mit den Partikein versetzt werden. 
[00 1 6] Fur die Beschichtung von Partikein aus ADN, 
welches einen Schmelzpunkt von etwa 93''C auf- 
weist, werden zweckmaflig Wachse mit einem 
Schmelzbereich unter 90''C verwendet. Fiir die Be- 
schichtung von Partikein aus feuchtigkeitsempfindli- 
chen Treib- und Explosivstoffen mit demgegenuber 
hoherem Schmelzpunkt, z. B. AN (Schmelzpunkt » 
170*C), konnen auch Wachse mit einem hoheren 
Schmelzbereich, im Falle von AN z. B. bis etwa 
160'C, verwendet werden. 

[0017] Als Wachse kommen im Prinzip samtliche 
nativen - pflanzliche, tierische oder chemisch modifi- 
zierte Wachse, wie z. B. Montanesterwachse - 
und/oder synthetischen Wachse in Frage, welche 
hinsichtiich ihrer StofTeigenschaflen einerseits fur 
eine dunne, feuchtigkeitsdichte Beschichtung geeig- 
net sind, andererseits einen fiir den jeweiligen Treib- 
und Explosivstoff geeigneten Schmelzbereich, der 
unter dem Schmelzpunkt des Treib- und Explosiv- 
stofFs liegen mull, aufweisen. Bevorzugt werden z. B. 
ParaffinwachsB oder Polyethylenglykolwachse ver- 
wendet, 

[0018] In bevorzugter Ausfiihrung ist vorgesehen, 
daa Mischungen von Wachsen mit unterschiedlichen 
Schmelzpunkten verwendet werden. Solche Mi- 
schungen fuhren aufgrund ihres langsamen Erstar- 
rungsverhaltens zu einer besonders dichten Be- 
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Bchichtung der Partikel, so da& die feuchtigkeitsdich- 
te Schicht filmartig dunn sein kann. Um die festen 
Partikel aus dem verwendeten Treib- und Explosiv- 
stoff nicht auizuschmelzen, sollte der Schmelzpunkt 
a Her Komponenten der Wachsmlschung wenigstens 
etwa 5 bis lO'^C unter dem Schmelzpunkt des Treib- 
und Explosivstoffis liegen. 

[001 9] Als Mischung von Wachsen konnen vorzugs- 
weise polymere Materialien verschiedener Kettenlan- 
ge verwendet werden, wie Paraffinwachse oder Poly- 
ethylenglykolwachse mit Jewells verschiedener Ket- 
tenlange, z. B. PEG 2000 und PEG 6000 {Polyethy- 
lenglykole mit einer mittleren Mol masse von 2000 
g/Mol bzw. 6000 g/Mol}. Seiche Mischungen von Po- 
iymeren, die sich lediglich in ihrer Kettenlange, aber 
nicht in ihrem Aufbau unterscheiden bzw. aus den 
gleichen Monomeren aufgebaut sind, sind in der Re- 
gel sowohl im schmelzflussigen als auch im festen 
Zustand unbegrenzt mischbar, wslsen aber verschie- 
dene, Jewells von der Molmasse abhangige Schmelz- 
punkte auf. 

[0020] Zweckmaflig wird die Schmeize des Wach- 
ses nach Einstellen derTemperatur der Schmeize auf 
z. B. 10 bis 30°C oberhalb des Schmelzbereichs des 
Wachses und dem Zusetzen der Partikel langsam 
abgekiihlt und die Schmeize mit den vollstandig be- 
netzten Partikeln z. B. nach 3 bis 15 min unmittelbar 
vor dem Erstarren, insbesondere im Temperaturbe- 
reich der Rekristalllsationstemperatur des Wachses, 
mit dem Adsorbens versetzt und anschliefiend welter 
auf eine Temperatur unter dem Schmelzbereich des 
Wachses abgekuhlt. 

[0021] Vorzugsweise wind ein pulverformiges, sehr 
feinkristallines Adsorbens verwendet, dessen Partl- 
keldurchmesser beispielsweise kleiner als die Dicke 
der auf die Partikel aufgebrachten dunnen Schicht 
des wachsartigen Materials ist. Als Adsorbens kon- 
nen vorzugsweise Harnstoffharze, insbesondere Po- 
lymethylenharnstoff, verwendet werden, welche ne- 
ben ihrer Eigenschaft als Adsorbens fur das Wachs 
weitertiin die Funktion eines Haftvermittlers fur die 
auf die dunne Wachsschicht aufgebrachte Amino- 
harzschicht ubernehmen. 

[0022] Zur Verkapselung der mit der dunnen 
Wachsschicht umhullten Partikel mit einer Amino- 
harzschicht Ist in bevorzugter Ausfuhrung vorgese- 
hen, dali die beschichteten Partikel durch Einbringen 
in eine waBrlge Losung wenigstens eInes Amino- 
harzprakondensates und Polykondensation des Pra- 
kondensates unter Bildung der Aminoharzschicht 
verkapselt werden. Aufgrund derfeuchtigkeitsdichten 
Wachsschicht kann die Verkapselung auf an sich be- 
kannte Weise als Grenzphasenpolykondensation in 
waliriger Losung durchgefiihrt werden. Vorzugswei- 
se wind die Losung des Aminoharzprakondensates 
mit den beschichteten Partikeln wahrend der Poly- 
kondensation geriihrt, wobei die eingetragene Ruhr- 
energle derart eingestellt wird. daH keine zu hohen 
Scherkrafte auf die Partikel einwirken und Insbeson- 
dere die feuchtigkeitsdichte Wachsschicht nicht be- 



schadigt wind. 

[0023] Als Aminoharzprakondensate kommen im 
wesentlichen samtliche bekannten Prakondensate in 
Frage, insbesondere Prakondensate auf der Basis 
von Melamin-Formaldehyd, Harnstoff-Formaldehyd 
und/oder Melamin-Harnstoff-FormaWehyd. Es kon- 
nen beispielsweise zumindest partial! veretherte Pra- 
kondensate vePAfendet werden. Der Veretherungs- 
grad der gebildeten Aminoharze kann z.B. auch 
durch Zusatz eines Alkohols Im gewunschten mola- 
ren Verhaltnis vor der Polykondensation eingestellt 
werden. 

[0024] Zweckmaliig wird die Losung des Amino- 
harzprakondensates vor der Polykondensation auf 
25 bis 90^0, Insbesondere 50 bis 70^*0. enArarmt. Zur 
Initilerung der Polykondensation wind die Losung des 
Aminoharzprakondensates nach dem Zusetzen der 
beschichteten Partikel angesauert. wobei vorzugs- 
weise organische Sauren, beispielsweise Essigsau- 
re, Asoorbinsaure oder Zitronensaure, verwendet 
werden. ImZuge derfortschreitenden Polykondensa- 
tion bildet sich ein partlkulares, kolloidales Gel, wel- 
ches sich an der Oberflache der beschichteten Parti- 
kel anreichert, koalesziert und zu einer die beschich- 
teten Partikel vollstandig verkapselnden Polymer- 
wand vernetzt Die Reaktionszeit kann je nach ver- 
wendeten Reaktionsbedlngungen (Reaktionstempe- 
ratur, pH-Wert, Riihrenergie etc.) zwischen 5 min und 
3 h betragen. 

[0025] Nach Verkapselung der Partikel mit der Ami- 
noharzschicht konnen diese getrocknet werden, wo- 
bei die Trocknungsbedingungen, insbesondere die 
Trocknungstemperatur derart gewahit werden, da(l 
der jeweilige mikroverkapselte Treib- und Explosiv- 
stofF nicht beschadigt wird. 

[0026] Die Erfindung betrifft auch Partikeln aus ei- 
nem feuchtigkeitsempfind lichen Treib- und Explosiv- 
stoff sowie Oxidator, Insbesondere Ammoniumdinit- 
ramld (AON) und/oder Ammoniumnitrat (AN), welche 
insbesondere nach dem vorgenannten Verfahren 
hergestellt sind. Die erfindungsgematten Partikel 
sind dadurch gekennzeichnet, daB sie mit einer 
feuchtigkeitsdichten, dunnen Schicht aus einem natl- 
ven oder synthetischen Wachs oder einer Mischung 
hiervon und einer auf dieser Schicht aufgebrachten 
Aminoharzschicht beschichtet sind. wobei zwischen 
der Wachsschicht und der Aminoharzschicht ein Ad- 
sorbens fur das Wachs als Haftvermlttler eingelagert 
ist. 

[0027] Der Durchmesser solcher Partikel kann bei- 
spielsweise 10 bis 600 pm betragen. Um den 
nicht-energetischen Anteil der mikroverkapselten 
Partikel so gering wie mogllch zu halten. ist die 
Wachsschicht filmartig dunn und weist vorzugsweise 
eine Starke im Bereich von 5 bis 20 pim auf. Entspre- 
chendes gilt fur die Starke der Aminoharzschicht, die 
beispielsweise 0,1 bis 20 pm, Insbesondere 0,1 bis 1 
pm, betragt. Der Anteil an Wachs betragt insbeson- 
dere hochstens 10 Mass.-%, vorzugsweise hochs- 
tens 5 Mass.-% und hochst vorzugsweise hochstens 
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2 Mass.-%, bezogen auf die Gssamtmasse des Par- 
tikels. Die zwischen der diinnen \Afeichsschlcht und 
der Aminoharzschicht der mikroverkapselten Partikel 
vorhandenen Einlagerungen etnes Adsorbensmateri- 
als bestehen vorzugsweise aus Polymethylenham- 
stoff, welcher die Haftung zwischen der Wachs- und 
der Aminoharzschicht erhoht und somit als Haftver- 
mittier wirkt. 

Ausfuhmngsbeispiel 

[0028] Nachstehend ist die Erfindung anhand von 
Ausfiihrungsbdispiolan unter Bezugnahme auf die 
Zeichnung naher eriautert. Hierbei zeigt die einzige 
Figur: einen Querschnift durch einen mikroverkapsel- 
ten Partikel aus einem feuchtigkeitsempfindlichen 
Treib- und ExplosivstofF. 

Betspiel 1 

[0029] In ein rotierendes GefaB werden 2,5 
Gew-Teile eines ParafFinwachses mit einem im 
Schmelzbereich von 42 bis 43''C und 0,5 Gew-Teile 
eines Paraffinwachses mit einem Schmelzbereich 
von 75 bis SO^'C eingetragen, auf etm Tb^'C envarmt 
und aufgeschmolzen. Nach vollstandlgem Schmel- 
zen des Wachsgemischs werden 10 Gew-Teile 
ADN-Parlikel langsam zugesetzt und etwa 5 min be- 
netzt. AnschlieBend wird die Schmelze des Wachs- 
gemischs auf eine Temperatur im Bereich ihrer Re- 
krlstaiiisationstemperatur von etm SS^'C abgekuhit 
und ein Gew.-Teil eines feinen Polymethylenham- 
stoffpulvers als Adsorb ens zugesetzt. Nach weiterem 
Abkuhlen werden rieselfahige Partikel erhalten, wel- 
che mit einer filmartig diinnen, feuchtigkeitsdichten 
Schicht aus Paraffinwachsen beschichtet sind und 
somit durch Einwirken von Feuchtigkeit nicht hydroly- 
tisch gespalten werden konnen. 
[0030] In einem weiteren Gefad mit einer Ruhrein- 
richtung werden 60 Gew.-Teile Wasser und 3,5 
Gew.-Telle eines Aminoharzprakondensates vorge- 
legt und die Losung auf 60''C erwarmt. Hierbei wind z. 
B. ein partiell mit Methanol verethertes Mela- 
mi n-Formaldehyd-Aminoharzprakondensat mit ei- 
nem Feststoffgehalt von 50 Gew.-% venvendet. Der 
pH-Wert der wa&rigen Losung wird mit 2 N Zltronen- 
saure auf etwa 3,5 eingestellt. Anschlieliend werden 
die mit Paraffinwachs beschichteten Partikel zuge- 
setzt und etwa 30 min unter kontinuierlichem Ruhren 
durch Poiykondensation des Aminoharzprakonden- 
sates verkapselt. Die wa&rige Losung wird abge- 
nufscht und die mikroverkapselten Partkel unter mil- 
den Bedingungen getnocknet. 

[0031] Die erhaltenen Partikel 1 tiestehen aus ei- 
nem Kern 2 aus ADN, einer den Kern 2 umhullenden, 
dunnen Schicht 3 aus Paraffinwachs und einer auf 
dieser Schicht 3 aufgebrachten Aminoharzschicht 4. 
Zwischen der dunnen Schicht 3 aus Paraffinwachs 
und der AmirxDharzschicht 4 weist der Partikel 1 Ein- 
lagerungen 5 des als Adsorbens venA/endeten Poly- 



methylenharnstoffpulvers auf. 

Beispiel 2 

[0032] In das rotierende Gefaft gemafX Beispiel 1 
werden 3 Gew.-Teile PEG 200Q und 2 Gew.-Teile 
PEG 6000 eingetragen und unter Bildung einer ho- 
mogenen Schmelze auf eine Temperatur von etwa 
75'C erwarmL Der Schmelze werden 10 Gew.-Teile 
ADN-Partikel zugesetzt und diese etwa 5 min voll- 
standig benelzt. Wahrend des anschlieRenden Ab- 
kuhlens der Schmelze werden im Bereich deren Re- 
kristaHisationstemperaLur 0,4 GoW.-Teile eines feinp- 
artikularen Polymethylenharnstoffpulvers als Adsor- 
bens zugesetzt und die erhaltenen Partikel abge- 
kuhit Die Aminoharzverkapselung erfolgt entspre- 
chend Beispiel 1 . 

Patenta nspruche 

1. Verfahren zum Mikroverkapsein von Partikein 
aus feuchtigkeitsempfindlichen Treib- und Explosiv- 
stoffen sowie Oxkiatoren, insbesondere Ammonium- 
dinitramld (ADN) und/oder Ammonium nitrat (AN), da- 
durch gekennzeichnet dafl 

(a) die Partikel durch Einbringen in eine Schmelze 
wenigstens eines nativen oder synthetischen Wach- 
ses oder einer Mischung hiervon unter vollstandiger 
Benetzung der Partikel bei einer Temperatur unter- 
halb ihres Schmelzpunktes unter Ausschluf^ von 
Feuchtigkeit mit einer dunnen Schicht aus dem 
Wachs beschichtet werden, 

(b) die Schmelze des Wachses mit den vollstandig 
benetzten Partikein abgekuhit und vor ihrem Erstar- 
ren ein Adsorbens zur Adsorption des uberschiissi- 
gen Wachses zugesetzt wird und 

(c) die derart beschichteten Partikel mit einer Amino- 
harzschicht verkapselt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekenn- 
zeichnet. dafl die Temperatur der Schmelze bei Zu- 
gabe der Partikel auf 5 bis 40''C, insbesondere 10 bis 
30''C, oberhalb des Schmelzbereichs des Wachses 
eingestellt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekenn2:eichnet, dafidie Partikel 1 bis 20 min, insbe- 
sondere 3 bis 15 min. in der Schmelze des Wachses 
gehalten werden. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3. 
dadurch gekennzeichnet, dafi Wachse mit einem 
Schmelzbereich unter QO^^C verwendet werden. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dad Paraffinwachse ver- 
wendet werden. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet. da& Polyethylenglykol- 
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wachse verwendet werden. wendet werden. 



7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, da& Mischungen von 
Wachsen mit unterschiedlichen Schmelzpunkten ver- 
wendet werden. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet. daH potymere Materialien verschiedener 
Kettenlange verwendet werden. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8. 
dadurch gekennzeichnet, daft das Adsorbens wah- 
rend des Abkuhlens der Schmelze des Wachses Im 
Bereich dessen RekristallisationstemperBtur zuge- 
setztwird. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9. 
dadurch gekennzeichnet, da& ein pulverformiges Ad- 
sorbens verwendet wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 

10, dadurch gekennzeichnet, da& als Adsorbens 
HamstofFharze, insbesondere Polymethylenham- 
Btoff, verwendet werden. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 

11, dadurch gekennzeichnet, daft die beschichteten 
Partikel durch Einbringen in eine waBrige Losung we- 
nigstens eines Aminoharzpnakondensates und Poly- 
kondensation des Prakondensates unter Bildung der 
Aminoharzschicht verkapselt werden. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch ge- 
kennzeichnet, daft die Losung des Aminoharzpra- 
kondensates mit den beschichteten Partikein wah- 
rend der Poiykondensation geruhrt wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 12 oder 13, da- 
durch gekennzeichnet, daft Melamin-Formaldehyd- 
und/oder HamstofT-Formaldehyd- und/oder Mela- 
min-HarnstolT-Formaldehyd-Prakondensate verwen- 
det werden. 

15. Verfahren nach einem der Anspruche 12 bis 

14, dadurch gekennzeichnet, daft zumindest partiell 
veretherte Prakondensate verwendet werden. 

16. Verfahren nach einem der Anspruche 12 bis 

15, dadurch gekennzeichnet, daft die Losung des 
Aminoharzpnakondensates auf 25 bis BO^'C, insbe- 
sondere 50 bis 70''C, erwarmt wird. 

17. Verfahren nach einem der Anspruche 12 bis 

16, dadurch gekennzeichnet, daft die Losung des 
Aminoharzprakondensates angesauert wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch ge- 
kennzeichnet, daft zum Ansauern der Losung des 
Aminoharzprakondensates organische Sauren ver- 



19. Verfahren nach Anspruch 18. dadurch ge- 
kennzeichnet, daft zum Ansauern Esslgsaure, Asoor- 
binsaure oder ZItronensaure verwendet wird. 

20. Verfahren nach einem der Anspruche 17 bis 

19, dadurch gekennzeichnet, daft ein pH-Wert von 2 
bis 6, insbesondere 3,5 bis 5, eingestellt wird. 

21. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 

20, dadurch gekennzeichnet. daft die verkapselten 
Partikel getrocknet werden. 

22. Partikel aus einem feuchtigkeitsempfind li- 
chen Treili- und Expkitsivstoff sowie Oxidator, insbe- 
sondere Ammoniumdinitramid (ADN) und/oder Am- 
moniumnitrat (AN), dadurch gekennzeichnet, daft die 
Partikel (1) mit einer feuchtigkeitsdichten, diinnen 
Schicht (3) aus einem nativen oder synthetischen 
Wachs oder einer Mischung hiervon und einer auf 
dieser Schicht (3) aufgebrachten Aminoharzschicht 
(4) beschichtet sind, wobei zwischen der Wachs- 
schicht (3) und der Aminoharzschicht (4) ein Adsor- 
bens (5) fur das Wachs als Haftvermittler eingelagert 
ist. 

23. Partikel nach Anspruch 22, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft der Partikeldurchmesser (D) 10 bis 60Q 
pm betragt. 

24. Partikel nach Anspruch 22 oder 23, dadurch 
gekennzeichnet, daft die Starke (d) der diinnen 
Wachsschicht (3) 5 bis 20 [im betragt. 

25. Partikel nach einem der Anspruche 22 bis 24, 
dadurch gekennzeichnet, daft die Starke (s) der Ami- 
noharzschicht (4) 0,1 bis 20 pm, insbesondere 0,1 bis 
1 pm, betragt. 

26. Partikel nach einem der Anspruche 22 bis 25. 
dadurch gekennzeichnet, daft der Anteil an NA^chs 
(3) hochstens 10 Mass.-% bezogen auf die Gesamt- 
masse des Partlkels (1) betragt. 

27. Partikel nach Anspruch 26. dadurch gekenn- 
zeichnet, daft der Anteil an Wachs (3) hochstens 5 
Mass.-% bezogen auf die Gesamtmasse des Parti- 
kels (1 } betragt. 

28. Partikel nach Anspruch 27, dadurch gekenn- 
zeichnet. daft der Anteil an Wachs (3) hochstens 2 
Mass.-% bezogen auf die Gesamtmasse des Partl- 
kels (1 ) betragt. 

29. Partikel nach einem der Anspruche 22 bis 28, 
dadurch gekennzeichnet, daft das Adsorbens (5) Po- 
lymethylenharnstoff Ist. 

Es folgt ein Btatt 2^ichnungen 
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AnhSngende Zeichnungen 
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